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Beschrelbung 

[0001] Die Erfindung betriffl Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen auf Wasserbasis. die im wesentlichen 
fre, von organischen Ldsemitteln sind. einen Flammpunkt von mehr a.s 70 »C besitzen und bei VerdunZ m* Wasser 
,m wesen ..chen ke.ne Alkohole durch Hydrolyse freisetzen, ein Vertahren zu deren Herste.lung sowTderen Verwen- 
dung. Unter wasserbas.erenden Zusammensetzungen sind hier solche zu verstehen, die keine aliphatischen Oder 
ZTJ ~ IT K ° h ' en ^ serstoHe ' Halogenkohlenwasserstoffe, Glykole, Glykolefher. Ether, Ketone, Ester, Amide und 
fbzw w««~ 2?S rb . B1 ^ n9en S ° Wie Schwefe| - und Nitroverbindungen auf rein organised Basis sowie Protonen- 
(bzw. Wasserstoff-)fre.e Losemmel ,n Anteilen von mehr als 100 Gew,ppm enthalten. Hingegen werden Protonen- 
haKige Agenz,en w,e Wasser, anorganischeoderorganische Sauren, und Alkohole, wie Methanol, Ethanol, n- und i- 
rn^ , lk0h °' e h diSSer RSihe ' nac "<°'9end nicht als organische Loseminel angesehon 

pTfL ,TT ?,-1 BT a " gemeinen Formel R ° " Si < OR1 )3. mit R° als organischem Rest und Ri als Methyl- bzw 
dS^^UM Anwendungen, z. B. als HaftvermiUler, Trennmit.el, Rheologieverbesserer, Vernetzer, 

E 3 LA U l?^[° 9iSChen, n arbe l SSiChertlei,S,9ChniSChen " nd *™«"'«*«' Grunden geht man immer mehr dazu 
uber, .hre Applikation in waOnger Form vorzunehmen. Hierbei treten in der Regel folgende Probleme auf: 

• Durch Hydrolyse werden Alkohole freigesetzt: 

R°-Si(OR 1 ) 3 + 3 H a O -> R°-Si(OH) 3 +3 R 1 OH 

7^ S n^ll^ r T d !" FU t mm ? wM der Anwendungslosung, so daB explosionsgeschutzte Maschinen 
Gn'JEn 1? V d ' e " 0,v "f ndl 9 en Verarbeitungsschritte eingesetzt werden mussen. Aus toxikologischen 
?™ ^ 1 " SSen d,e ™' dem Um 9 an 3 betrau '^n Mitarbeiter zusalzlich geschull und geschutzt werden Ferner 
Son Z Bebrauchten Anwendungslosung aufgrund der Hydrolysealkohole Schwierigkeiten be- 

reiten. Spez,elle Abwasserklaranlagen, aberauch Anlagen zur Abgas- bzw. Abluftnachbehandlung werden bend- 

- Das in Wasser zu applizierende Organosilan ist nicht wasserloslich: 



R°-Si(OR 1 ) 3 + 1,5H 2 0-» R^SiO, s + 3 r'oH 



J?52 f- 8 T ■ I H y dro| y sa ' R -SiO, 5 fallt als polymeres Silikonharz aus dem Reaktionsgemisch aus 
Chapter 1 ,° ^ A nwendung nich, ™ Verfugung steht. Organosilane mi, sehr stark hydrophobem 
%Z£!£ZZ£L Al ^ kox V s " ane '.' nsb ^^ere mil einem langen. verzweigten Kohlens.offgerust oder gegebe- 
duno Sr 7ml £ Th» Pen ' "7 Sl t b ! ispielsweise in der noch " icnl ver6«ent,ich.en deutschen Palentanmel- 

m«™ ^ ■ 9 h H y dro 'V se vorwregend als polymeres, nicht wasserlosliches Silikonharz vor 
wSJ^n" l em T J T Ve 2 WUfden f ° r Fluoralk y |chl ° r silane und Fluoralkylalkoxysilane eine groBe Zahl neuer An- 
wendungsgeb.ete ge unden. So werden diese Verbindungen beispielsweise als Additive in Tensiden, als Schmiermittel 
zur Oberflachenvergutung von Linsen und optischen Fasem, als Primer fur Fluorharze, als Bestandteile kosme ™he 
4S IT T 9en - ? M TT XO ' ^ Fluorkautsch "ken und Siliconkautschuken und zur Herste.lung o.-, schmuTz sowfe 

n Z rfw , f T an f * and ' werden ' ° bw °"' hierf Or ein zunehmender Bedarf besteht. So werden beispielsweise 
m i der Text.l- und Ledenndustne Oberflachenbehandlungen aus waBriger Losung heraus angestrebt. Ebenso ist bei 
d nHiTJT 9nle T 9 r n r 6r ° berflachen < 2 B CSebaudefassaden aus Putz, Baton, Kalksandstein, Ziegel Oder 
so TJTs^TZf^ ^ 8aUte " SChu,2ba - icb Trend hin zur Verwendung wass^rbasie- 

c°h^mit2iL U vorFZ^M.; Send ? BeSchichlun 9 en au ' Oberflachen, meis, Glasoberflachen, werden im wesentli- 
chen . mi t H.lfe .von Fluora kylalkoxys.lanen sow.e Fluoralkylchlorsilanen erzeugt (EP-OS 0 629 673, EP-OS 0 658 525) 
Sotehe Besch.chtungen konnen auch zur schmutzabweisenden Ausrustung von Flachglas verwendet werden Die 
ss . Verfabren . bas,eren a* Sol-Gel-Prozessen, wobei zusammen mit dem eingesetzten Fluoralkylsilan 

li L m T a T er2eU9t ° nd ein9eSe,Zl Werden - Die A PP'»««on ist technisch aufwendig und verwendet 
meist komplexe organische Losemittelgemische und Zusatzstoff e 

[0007] Aus der US 5 424 1 30 sind alkoholische Losungen auf der Grundlage von Fluoralkylalkoxysilanen zur Erzeu- 
gung von ol- und wasserabwesenden Beschichtungen bekannt, wobei solche Losungen hohe AlkohoKBehalte mit 
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beispielsweise 52 Gew.-% Ethanol aufweisen 

[0011J Die destillalive Entfernung von Hydrolysealkoholen wahrend der Synthase von Orqanosilan Zubereitunn^n 
sp.elswe.se in Form von DYNASYLAN® 1151 marktgangig zugangl.ch und bei- 

nZr,T r ° r f" ,SCh r Funk,ionalit * e " a " •«* - waOriger Losung nicht sfabiler Organolia^f insbesondere in" 

L1| 0 a n 3 7„h! ,ne H ZUberei ' U '!? V ° n atan - Komhh *tonen in Wasser gent aus der US-Patentschrif, 5 073 195 hervor Die 
f ^efnem lli 9 T.TL T wasserl6sliche n A.kyltrialkoxysi.an und einem wasserloslihen S«an w e 

z. B. einem Aminoalkylalkoxysilan, in einem molaren Verhaltnis zwischen 1 2 bis 3 - 1 ho.no..! S a ■' 7 

Si PreC H h ! nden T h ° ,e - ° ie hiGr 0tfenbar,en S^n-Cohydrolysa,e enthalten S^^SSSSTKL" 

5 15 9 " °" nen dar ° ber hinaUS W6i,ere Men 9 en Alkoh °' dureh Hydro^se freisetzenTnd Shaten keine 
Ruoralkylgruppen tragende Si-Verbindungen, wodurch die Anwendungseigenschaften der SoduWe qeqenOber den 
erfindungsgemaGen Produkten nachteilig beeinfluGt werden rroauwe gegen uber den 

[0014] In der europaischen Patentanmeldung Nr. 0 675 128 wird die Modifiziemng wasserbasierender Orqanosilan 

funktion mit Sauren und Destination der Hydrolysealkohole erreicht ans.erung aer Amino 

SISLSSI^" 8 T e9 K S T" AU,93be ZU9rUnd6 ' im «~"""*en losemittelfreie Fluoralkylgruppen enthal.en- 
m3i r ^ a t m\1 T^f 1 m " Wei,9ren Funkta »**-n auf Wasserbasis bereilzustellen 
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funk .oneHer Organos.lane der allgemeinen Formel III und gegebenenlalls c sowie d Mole nicht wasserloslicher Orqa- 
nosilane der allgememen Formeln IV sowie V in einem molaren Verhaltnis M = [a/(b+c-Kj)l > 0 1 mit a>0 b>0 c>o 
cfeO mischt, das Organosilangemisch mit Wasser Oder einem Wasser/Saure-Gemisch und/oder einem Wasser-ZSaure/ 
Alkohol-Gemisch vermischt, wobei man die Sauremenge geeigneterweise so wahlt. daB die Reaktionsmischung einen 
pH-Wert .nr. Bere.ch von 1 b.s 8 aufweisl, und den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen 
Alkohol entfemt. D.e dabei enlstehenden Organosilanpolykondensate besitzen nach chemischer Plausibilitat im all- 
geme.nen die .n Formel I (siehe unten) wiedergegebene Naherungsstruklur. Eine vollstandige Strukturaufklarung mit 
n^hf !T ? k Po,ym A erana, y tik 9 eli "9« auf 9rund der sehr hohen ReaktMtat der organofunktionellen Siloxane 

Pnll'-n m 9 t r ! n9 n er An,e " a " niChl h y dro ^ierten, Si-gebundenen Alkoxy-Gruppen in Verbindungen gemaU 
!Z/JJ„ n ^^Tr« ! J 3 ! 6i9nG,erWeiSe be,ra9 ' def Gehalt an ^alkylgruppen-enthaltenden Organopoly- 
Gew % ' n erflndun 9 s 9 emaBen Zusamrnanwizung 0,005 bis 60 Gew.-%, insbesondere 0^1 bis 10 

C!L Ge9 H nS ', and f 6 ' v ? rlieganden Erf'ndung ist somit eine Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzung auf 
Wasserbas.s, d,e fre. IS t von Tensiden, von Melhoxyfunktionellen Aminosilsesquioxanen sowie von Silikonharz-haltigen 
^hhT m T 9n1,iChen ' rei V ° n or 9 anischen Losemitteln ist. einen Flammpunkt von mehr als 70 °C besitzt 
orlnn!!, T nen . wesentlichen keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzt, wobei die Zusammensetzung 

Organopolysiloxane der allgemeinen Formel I ■■"■■■•wuriB 

30 HO ' Si(A )( CH 3)2( OH )i-z 0 ]at Si (B)(R 2 ) y (OH) 1 . y O] b [Si(C)(CH3)0) e [Si(D)(OH)0] d H.(HX) e (|), 

worin A einen Aminoalkyl-Rest, abgeleitet aus der allgemeinen Formel II 

25 H 2 N ( CH 2 )f(NH) g (CH 2 ) h Si(OR) 3 . z (CH3) z (l))> 

wobei 0S3S6, g=0 falls f=0 und g=1 falls f>0, 03h<6 und Oizsi sind, 

ciorTrp 7 lT r h 9a H n0 " R fT' 1 a t b9 !! ei,e, 9US Tridecafluor - 1 ^.2.2-tetrahydrooctyl-1-trimethoxysi.an oder Tride- 
cafluor-1 ,1,2,2-letrahydrooctyM-tnelhoxysilan Oder aus der allgemeinen Formel III 



45 



SO 



R 1 -Y(CH 2 ) 2 Si(R 2 ) y (OR) 3 ^ 



r^ZZ ir,T n °'' ° ,ig !" ° der P erfluorierte Alkyl-Gruppe mrt 1 bis 9 C-Atomen, d. h. lineare, verzweigte oder 
cycl^che Alkyl-Gruppen, oder e.ne mono-, oligo- oderperfluorierte Aryl-Gruppe oder eine RiCH 2 CH 2 (CO) -Gruppe 

AlL^Grunfe Th ^ ^ V™ ^ °' ° dBr S " Gru PP e ' R2 °™ ""eare, verzweigte oder cyclisohe 
Alkyl-Gruppe mil 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeuten und 0<y<n ist, 

und C einen Alkyl-Rest, abgeleitet aus der allgemeinen Formel IV 



R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 (|V) 
und D ebenfalls einen Alkyl-Rest, jedoch abgeleitet aus der allgemeinen Formel V 



R 3 -Si(OR) 3 (V) 



wobei R3 in den vorangegangenen Formeln eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C- 
Atomen bedeutet, R* in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder verschieden ist 
R in den vorangegangenen Formeln eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen 
oder erne Aryl-Gruppe bedeutet und R in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder verschieden ist vor- 
ss zugswe.se stellt R eine Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Gruppe dar, nieaen ist, vor 

Fo^mS od9r S Aceta darSte,,en ' ^ X ™ an ° r9anischer ° der organischer Saure-Resl ist, wie z. B. Chlorid, Nilrat. 
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und 0<y<1 , 0<zS1 , a>0, b>0, c>o, d>0, e>0 und (a+b+c+d)>2, vorzugsweise (a+b+c+d)>4 sind, 

enthalt und der Gehalt an Organopolysiloxanen als Wirkstoff in der Zusammensetzung mindestens 0 005 Gew- 
% und der Alkoholgehalt weniger als 3 Gew.-% betragt. 

[0020] Geeigneterweise enthalt die erfindungsgemaBe Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzung eine einwer- 
tige anorgamsche und/oder organische Saure und/oder deren Folgeprodukte, wobei die Zusammensetzung vorzugs- 
weise einen pH-Wert zwischen 1 und 8, besonders vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 1 und 6 ganz besonders 
vorzugswe.se einen pH-Wert zwischen 1 und 5. besltzt. Unter dem Begriff Folgeprodukte sollen an dieser Stelie Ver- 
bindungen wie Alkalihalogenide, insbesondere Natrium- oder Kaliumchlorid, Alkaliacetate, Alkaliformiate, Alkalinitrate 
Oder Verbindungen der Aminogruppierungen in den Organopolysiloxanen mit anorganischen Oder organischen Saure- 
Resten, wie sie der allgemeinen Formel I zu entnehmen sind, verstanden werden. 

[0021] Gegensland der vorliegenden Erfindung ist daruber hinaus eine Organopolysiloxan-haltige Zusammenset- 
zung, die erhaltlich ist durch 

- Mischen wasserloslicher Organosilane der allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) h -Si(CH 3 ) 2 (OR) 3 . 2 
worin 0<f<6, g=0 falls f=0 und g=1 falls f>1, 0<h<6, 0<z<1 und 

R eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder Aryl-Gruppe sind 
mit Tr.decafluor- 1 , 1 ,2,2-tetrahydrooctyM -trimethoxysilan, Tridecafluor-1 , 1 ,2,2-tetrahydrooctyM -triethoxysilan 
oder Fluororgano-funktionellen Organosilanen der allgemeinen Formel III 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 Si(R 2 ) y (OR) 3 . y 

worin Ri eine mono- : oligo- oder perfluorierte Alkyl-Gruppe mil 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, oligo- 
oder perfluorierte Aryl-Gruppe oder eine RiCH 2 CH 2 (CO)-Gruppe mit R' = C n F 2n+1 und n = 2 bis 18. Y eine CH 2 - 
O- oder S-Gruppe, R2 eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl- 
Gruppe und R eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe 
darstellen und 0<y<1 ist, HP 
und gegebenenfalls Organosilane der allgemeinen Formel IV 



R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 (IV)i 



und/oder Organosilane der allgemeinen Formel V 



R -Si(OR) 3 (V)i 

worin R3 hier und in der vorangegangenen Formel eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen bedeutet, R3 hier und in der vorangegangenen Formel jeweils gleich oder verschieden ist R 
hier und in der vorangegangenen Formel eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen 
oder eine Aryl-Gruppe bedeutet und R jeweils gleich oder verschieden ist, 

in dem molaren Verhaltnis M = [a/(b+c+d)I> 0,1 mit a>0, b>0, c^0, d^0, 

wobei a die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaG Formel II, b die Summe der Molzahlen der 
Organosilane gemaf} Formel III, Tridecafluor-1 ,1 ,2,2-tetrahydrooctyl- 1 -triethoxysilan oder Tridecafluor-1 1 2 2-te- 
trahydrooctyl-1 -trimethoxysilan sowie gegebenenfalls c die Summe der Molzahlen der Organosilane gema3 For- 
mel IV sowie d gegebenenfalls die Summe der Molzahlen der Organosilane gema3 Formel V sind, 

Versetzen des Gemisches mit Wasser oder einem Wasser/Saure-Gemisch und/oder einem Wasser/Saure/AIko- 
nol-Gemisch, 
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Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 und 

Entfernen des bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols. 

[0022] Ferner ist Gegenstand der vorliegenden Erfindung ein Vertahren zur Herstellung einer Organopolysiloxan- 
haltigen Zusammensetzung, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man 

a Mol wasserlosliche Organosilane der allgemeinen Forme! II, 

b Mol Organosilane der allgemeinen Formel III, Tridecafluor-1 ,1 ,2,2-tetrahydrooctyl-l-trimethoxysilan oder 
Tridecafluor-1,1,2,2-tetrahydrooctyl-1-triethoxysilan sowie gegebenenfalls 
c Mol Organosilane der allgemeinen Formeln IV und/oder gegebenenfalls 
d Mol Organosilane der allgemeinen Formel V 

- in dem molaren Verhaltnis 0,1 < [a/(b+c+d)J mit a>0. b>0, c>0, d>0 mischt, 

- das Organosilangemisch mit Wasser oder einem Wasser/Saure-Gemisch und/oder einem Wasser/Saure/Alkohol- 
Gemisch vermischt, 

wobei man die Sauremengeso wahlt, daB die Reaktionsmischung einen pH-Wert im Bereich von 1 bis 8 aufweist, 

- und den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol entfernt 
[0023] Im allgemeinen fuhrt man das erfindungsgemaBe Vertahren wie folgt aus: 

Zunachst kann man die einzusetzenden Alkoxysilane gemaB den allgemeinen Formeln II und ill mischen, gegebenen- 
falls kann man hierbei zusatzlich auch Alkoxysilane der allgemeinen Formel IV und/oder V einsetzen In der Regel 
kann man das Gemisch anschlieBend mit Wasser einer Cokondensation unterziehen, danach Saure oder ein Alkohol/ 
Saure-Gemisch zufugt, wobei die Sauremenge geeigneterweise so gewahlt wird, daB in der Reaktionsmischung ein 
pH-Wert zwischen 1 und 8 resultiert und die Alkoholmenge so gewahlt wird, daB die Viskositat der resultierenden 
Reaktionsmischung einen Wert von 50 000 mPa-s nicht uberschreitet sowie gegebenenfalls bereits vorhandenen bzw 
den bei der Umsetzung entstehenden bzw. entstandenen Alkohol destillativ abtrennt, wobei die abgetrennte Alkohol- 
menge durch Wasser ersetzl werden kann, urn die oben erwahnte vlskositatsgrenze nicht zu uberschreiten Das Uber- 
schreiten der Vlskositatsgrenze fuhrt im allgemeinen nicht zu Einschrankungen der prinzipiellen Wirksamkeit der be- 
schnebenen Organopolysiloxanlosungen, kann jedoch verfahrenstechnische Probleme zur Folge haben So herge- 
steitte Produkte sind in der Regel wasserlosliche, in konzentrierter Form vorliegende, Fluoralkylgruppen-enthaltende 
Organopolysiloxanlosungen. 

[0024] Altemativ kann man ein Cokondensat auch direkt durch Eintrag der Alkoxysilanmischung in ein Wasser/Sau- 
re- oder em Wasser/Aikohol/Saure-Gemisch, Umsetzung der Komponenten und anschlieBende destillative Abtrennung 
der Hydrolysealkohoie erhalten. Bevorzugt gibt man auch hier wahrend der destillativen Abtrennung des Alkohols 
Wasser in dem MaBe zu, wie Alkohol bzw. Alkohol/Wasser-Gemisch aus dem Reaktionsmedium entfernt wird Zum 
Einstellen des pH-Wertes auf Werte zwischen 1 und 8 sind einbasige Sauren besonders geeignet. So hergestellle 
Produkte weisen eine geringere Silankonzentration als die oben beschriebenen Produkte auf, enthalten jedoch im 
Gegensatz zu diesen nahezu keinen freien Alkohol und setzen auch bei Verdunnen mit Wasser im wesentlichen keine 
werteren Alkohols durch Hydrolyse frei. 

[0025] Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen weisen im allgemeinen einen Flammpunkt von deutlich mehr 
als 70 °C auf. 

[0026] Das Vertahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen 
kann wie nachfolgend im einzelnen beschrieben durchgefOhrl werden. 

[0027] Vorzugsweise werden beim erfindungsgemaBen Vertahren zunachst wasserlosliche Organosilane der allge- 
meinen Formel 11 mit nicht wasserloslichen Organosilanen der allgemeinen Formeln III gegebenenfalls mit solchen 
der allgemeinen Formeln IV und/oder V gemischt Insbesondere setzt man folgende Organosilane erfindungsgemaB 



Fur Organosilane der allgemeinen Formel II bevorzugt man Aminopropyltriethoxysilan oder Aminopropyltrime- 
thoxysilan oder Am inop ropy Imethyldiethoxysilan oder Aminopropylmethyldimethoxysilan oderderen Gemische. 

Fur Fluoralkyl-funktionelle Organosilane der allgemeinen Formel III bevorzugt man solche verbindungen die CF 3 
(CF 2 ) 7 - , CF 3 (C 6 H 4 )-, C 6 F 5 - oder R'CH 2 CH 2 (C=0)- mit R' = C n F 2n+1 und n = 2 bis 18 als Gruppe R1 enthalten so 
wie sie be.spielsweise aus der noch nicht veroffentlichten deutschen Patentanmeldung mit der Nr 196 44 561 2 
hervorgehen. Besonders bevorzugt sind Tridecafluor-l.l^^-tetrahydrooctyl-l-trimethoxysilan oder Tridecafluor- 
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1.1,2.2-tetrahydrooctyM-triethoxysilan Oder entsprechende Gemische. 



is 



20 



' l^LZ^T der , a "9 e ™ i " en Formel 1 v bevorzugt man Dimethyldimethoxysilan, Dimethyldiethoxysilan, Pro- 
pylmethyldimethoxysilan Oder Propylmethyldiethoxysilan Oder deren Gemische. 

- Fur Organosilane der allgemeinen Formal V bevorzugt man Propyltrimelhoxysilan, Propytriethoxysilan. Isobutyltri- 
methoxysilan Oder Isobutyltriethoxysilan oder Oktyltrimethoxysilan Oder Oktyttriethoxysilan oder deren Gemische. 

SEfL Geei 9 ne,erwei !f BanOgt das molare Verhaltnis der hier eingesetzten Organosilane der Beziehung 0 l«a/ 
b+c+d)], vorzugsweise 0,25<[a/(b +C+ d)]<6000, besonders vorzugsweise 1 s [a/fb^+d)] < 3 

EL ""f'!f nd Wl ? d8S Reaktions 9 emi ** einer Cokondensationsreaktion vorzugsweise mit 0,5 bis 30 Mole 
Wasser pro Mol Organos.lan unterzogen. Besonders vorzugsweise verwendet man 0,5 bis 20 Mole Wasser ganz 
?™ bevorzugt ist der Emsatz von 1 bis 5 Mole Wasser pro Mol der eingesetzten Silane ' 
SS2 Lh" 1 T» Wifd " ei 9 ne,erweise mit ^"re, einem Alkohol/Saure- oder einem Alkohol/Wasser/-Saure-Ge- 
misch behandett Vorzugsweise verwendet man dabei Methanol, Ethanol, Propanol. Isopropanol, n-Butanol, i-Butanol 
t-Butanol oder 2-Methoxyethanol als Alkohol. Duianot. 

S 3 JL„ wT^T 1 ^ Wifd , ? L PH " Wert d6r ReaWio " s m«chung auf einen Wert zwischen 1 und 6. vorzugsweise 
?™ ^ ,SCh0n 1 ° nd 6 ' besonders vo^ugsweise aul einen Wert zwischen 1 und 5, eingestellt 
[0032] Als Saurekomponente wird im allgemeinen eine anorganische oder organische Saure. vorzugsweise eine 

Z^ZlTT f' 5 ^ 0rZU 9 sweise Salpetersaure oder Sabsaure oder Essigsaure oder Ameisensaure oder 

Gemische der vorgenannten Sauren, einsetzt. 

SSL? !l DOSier K n if e , r,0 ' 9t bevorzu 9' PO"i°nsweise mit zeitlichen Unterbrechungen. Man kann den Vbrgang der 
SiZ 9 Vnr h k0nUn TT ^ Zei " iChen Unterbrechun 9en durohfOhren oder die diskontinuierliche und konti- 
nu.erl.che Vorgehensweise der Dosierung miteinander in geeigneter Weise kombinieren 

[0034] Die Umsetzung wird im allgemeinen in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C, vorzugsweise in 

G«!LlT P rr^ Z T; 5Chen 10 Und 80 ° C Und besonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 'C, durchgefuhrt 
Geeigneterweise erfolgt die Umsetzung unter Riihren. ihwmihu 
[0035] Der bererts vorhandene und/oder bei der Umsetzung entstandene Alkohol wird im allgemeinen aus dem Re- 
d«»m a ,LT' T T T, l 0 ^^ Wifd d6r ber6i,S "nd/oder bei der Umsetzung entstandene A^ohol 

enttm TJl TESTS, e ' t' Ch2eiti9 W3SSer in dem »«• zu 9egeben, wie Alkohol aus dem ReaklionsgenTch 
destTllatiuo A*h^ destillative Abtrennung des Alkohols wird vorzugsweise unter vermindertem Druck durch gefOhrt Die 

erreST s r^ 

erreicht ist, die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

SprniHnn?M Un9S9en 1 ,3en Z A l f Jmnlensetzl ' n 9 e ' 1 «ind im wesentlichen frei von organischen Losemitteln, kon- 
2 l r Z 9 l 9 ?r ^ e ' en A,koho,en - insbesondere Methanol und/oder Ethanol, enthalten. Der Alkohol-Gehalt 
in der erfindungsgemaBen Organopofysi.oxan-haltigen Zusammensetzung be.ragt vorzugsweise weniger als 5 Gew 

zunaen aXZ Z < 9 l V " k den RGS, 9 ehalt an Alk ° h °' Organopolysiloxan-haltigen Lsammenset- 

zungen auf Werte < 3 Gew.-%, ganz besonders vorzugsweise < 1 Gew-% ein 

EE? ^ Ei " S,ellUng deS P H " We "es im Reaklionsmedium kann durch Zugabe einer organischen oder anorgani- 
eSgen S e,nW9r " 9en Saure auch wahrend ^d/oder nach der desti.lativen Abtrennung der Alkohole 

[0038] Zur Verminderung der Schaumbildung wird vor und/oder wahrend der destillativen Abtrennung des Alkohols 
S SW m 56 T ^ ts ^ haumer ' ^sonders vorzugsweise eine waBrige Silikonharz-Suspension, zugesetzt 
[0039] Manchmal treten wahrend oder nach Beendigung der Destination im Produkt Trubungen oder Ausfallungen 

telteL e r a Zl a r V H °" dem h Z H U9e r tZten En,Schaumer her U ™ * «— Produkl zu e'haNen, wird geeigne- 
e a T , n c » " naCh der des,il,a,iven Abtrennung des Alkohols durch Sedimentation und/oder Filtration 
nachgerein.gt. D.e F.ltration sowie die Entfemung des Sediments kann beispielsweise Ober eine Drucknutsche einen 
Separator, einen Dekanter oder ahnliche Apparate erfolgen. L/rucxnuiscne, einen 

so !w!L Na n h ^ erfindun 9f 9 e ™Ben Verfahren hergestellte Produkte sind stabile und klare Losungen Die erfin- 
S? ° r 9 an °P o| y s ^ a "^.tigen Zusammense.zungen .assen sich geeigneterweise mi, Wa'sser in jedem 

TOM? n Ve v h U r d 'T Wesentlichen ,rei organischen Losemitteln sowie Tensiden als Emulga.o en 
£52 ,. h V f; Wandun9 der «rt" d "ngsgemaBen bzw. erfindungsgemaO herges.ellten Zusammensetzungen erfolgl 
sammen T ^T*' "'"S^ baschriebe ^" P~ d ^ten. Bei Anwendung der erfindungsgemaBen Zu 

« e^TeTen 9 ^ hefVOrra9ender Weise eine "ydrophobierende und zugleich oleophobieren de Wirkung 

E«n VJZTJ? V ° rlie f enden Ertindun 9 ^« daher auch die Verwendung der erfindungsgemaBen Organopo- 
fnH^K 9 5 T ! nset2u "9en fur die gleichzeitige Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zurschmutz- 
undfarbabweisenden Ausrustung von Oberflachen, von Kunststoffen. von Metallen, von mineralischen Baustoffen^Or 
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den Schutz von Baulen und Fassaden. fur die Beschichtung von Glasfasern. fur die Silanierung von Fullstoffen und 
Pigrnenten, fur die Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von Polymerdispersionen und Emulsionen fur die 
Hydrophob.erung und Oleophobierung sowie zur schmutz- und farbabweisenden Ausrustung von Textilien Leder. Star- 
keproduklen, Zelluloseprodukten, wie z. B. Holz, als Trennmittel, als Vernetzer. als Haftvermittler, insbesondere fur 
Ruorpolymere, wie z. B. Teflon oder auf Fluorpolymeren basierenden Lacken, sowie als Zusatzslofle fur Farben und 

r!? 3 ] ^ rfindUn9 wird durch die 'o'9en°en Beispiele naher erlautert, ohne den Gegenstand der vorliegenden 
Ertindung zu beschranken: 

Beispiele: 

Reaktionsapparatur fur alle nachfoloend en Beispiele einschlieBlich Vergleichsbeiseiel: 

KL^'^f" m " 2 ' ,nha "' t9m P° rierbar ' Innentemperaturmessung. Flussigkeitsdosiereinrichtung, 
Destillatwnsbrucke mrt Kopftemperaturmessung, Produktkuhler, Destillatvorlagebehalter; Labordrucknutsche (2 I In- 

Folgende Verfahrensparameter oelten fur alle na c hfoloenden Beispiele einschlieBlich Veroleichsbeispial 

[0045] Schaumungsprobleme wahrend der Destination kbnnen verhindert werden, indem der Reaktionslosung einige 
Tropfen e.nes handelsubhchen Entschaumers auf Basis waSriger Silikonharzemulsionen zugesetzt werden Die aus 
dem Zusalz von Entschaumer resultierende leichte Trubung kann durch Filtration Qbereine Drucknutsche mil Glasfa- 
serfilter (Porenweite < 1 um) entfernt werden. 

Die in den erfindunqsqemaBen Beispielen 1 und 2 qewonnenen Proriuk t e haben foloenrin Eigenschaften aemeinsarrv 

[0046] Das Produkt ist klar und in jedem Verhaltnis mil Wasser mischbar. Der Gehalt an Alkoholen liegt bei < 0 5 
W«»tri i! Flamm P""^; Pr°dukte liegt bei Werten > 95 »C und sinkt auch nich. bei weiterem Verdunnen mit 
Wasser, da keme weitere Hydrolyse stattfindet und somit keine weiteren Alkohole freigesetzt werden. 

Leoende der Abkurzunaen: 



[0047] 



DYNASYLAN® 1203, AMEO = 3-Aminopropyltriethoxysilan, 
VPS 8161 = Tridecafluor-1,1,2,2-tetrahydrooctyl-1-trimethoxysilan 
VPS 8261 = Tridecafluor-1,1,2,2-tetrahydrooctyl-l-triethoxysilan 
PTMO = n-Propyltrimethoxysilan 
PMDMO = n-Propylmethyldimethoxysilan 

Beispiel 1: 



Herstellunq eines wasserloslichen Cohvdrol v sates aus DYNASYLAN® 1203 und VPS 8161 rT rirter a fh,nr.i i 2 2-te 
trahvdrooctvl-1-trimethox isilan) im molaren Verhaltnis von 3:1 ' 

[0048] In der oben beschriebenen Apparatur werden 14,2 g DYNASYLAN® 1203 und 10,0 g VPS 8161 vorqeleot 

Stun 9 dln a bef SO^gerQhrt 696156 " ^ Tempera,Uf Me> * hierbei VOn 20 ° C auf 30 ' C Das Reaktionsgemisch wird 3 

uTfl A " SChlie ^ end w , ird ein Gemisch aus 220,0 g Wasser und 4,2 g Ameisensaure (84 Gew,% in Wasser) innerhalb 
von 5 Minuten zudos.ert. Innerhalb von ca. 2 Stunden wird ein Ethanol/Methanol/Wasser-Gemisch abdestilliert (Druck 
150-133 mbar, Temperatur: 30-48 °C). Wenn die Kopftemperatur ca. 50 'C betragl und das Kopfprodukt nur noch 
Wasser enthalt, w,rd d,e Desl.llation beendel und das Produkt wird mit Wasser auf 1 000 g verdunnt 
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Beispiel 2: 



Herstellunq eines wasserloslichen Cohvriroh/. ^ es aus DYNASYLAN® 1203. PMDMO. PTMD unrt VPS B161 im mo 
laren Verhaltnis von 2:1:1:0.02 lm 

I0 ^L d8f ° ben beschriebenen Apparatur mit einem 1 I Ruhrreaktor werden 110,5 g DYNASYLAN® 1203 41 0 
9 PMDMO h Und n 2 ' 6 ■ VPS 8161 vo*** 36,2 g Wasser werden innerhalb von 5 MinTn Ober di 
de Z ^TZo„rr2^ h r Pe c T ,Ur S,ei9t h ' erbei V ° n 20 °° aUf 40 ° a Das " aa ><«°nsgemisch wird 2 Slun- 
^ f;J »f Werde ° 54,5 9 d6S en,stande " en Hydrolysealkohols abdestilliart (Druck: 250 mbar 
2 TJ^StZIT 5 9 Ameisensaure < 8S Ge - % <" Wa — > werfen gemisch, und innerhalb 
X n„,/M ™ U 9egeben. . bel ««* die Temperatur von 44 'C auf 4S »C Innerhalb von ca 4 Stunden wird ein 
Ethanol/MethanoWasser-Germsch abdestilliert und gleichzeitig durch Wasser ersetzt, so daB die Konzentration der 

dasZ ° n HT leib ' {D Z° k: 200 133 mbaf; TemperatUr: 44 50 ' C) - Wenn die Kopfta-peratur ca. 50 

das Koplprodukl nur noch Wasser enthalt, wird die Destination beendel und das Produkt mil Wasser auf 955 g verdunnt. 

Beispiel 3: 

Herstellunq eines wasserloslichen CcjTydrojysatgs aus DYNASYLAN( R > 1 203 und VPS 8161 im molaren Vgrhannis n 
L°o°! 1 \ Je d fl,° ben b f schriebenen APParatur mit einem 250 ml Ruhrreaktor werden 44,2 g DYNASYLAN 1203 und 

Z JL , *£r?l " e r a ^ lons 9 emlsch w ird 3 Stunden bei 55-60 "C gerOhrt. AnsohlieUend wird das Reaktions- 
gemischaufca. 30 'C abgekuhlt und innerhalb von ca. 10Minuten werden 11,9gAmeisensaure(85Gew-% in Wasser) 
rnis 9 chbar en ' Tempera,Ur ^ dabei auf ca *«° ° C an Dieses Konzentrat ist in jedem Verhaltnis mit Wasser 

Beispiel 4: 

Herstellunq eines wasserloslichen Cohvdrolvsatas aus DYNASYI A N® 1203 und VPS 8281 im mol a r en Verhaltnis 1:1 

!SJ ^VP?826W^e b Z h l^ e w" APParatU J m " 6inem 250 m ' ROhrreaktor werd *" 9 DYNASYLAN 1203 und 
von ^c^Cau^30^(5 Ds^&natv warden uber die Dosien/orrichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei 

oemf^h a n, ,f ,n "oo k a ^"f 96mlSCh 3 S,Unden M ^ °° 9er0hrt - AnachlieBand wird das Reaktions- 
gemisch auf ca. 30 »C abgekuhlt. Innerhalb von ca. 10 Min. werden 11,9 g Ameisensaure (85 Gew-% in Wasser) 

l 9 chbt en n a ?p^n ,U ^ S,ei9 n hi6 :1 ei Ca 4 °- 50 ° C an DieS6S K ° nZen,ra1 ist in ^ Vema «- WasTe 
m^chbar. Das Produkt .at vskos. Durch Zugabe von Alkoholen (Methanol. Ethanol) kann die Viskositat deutlich gesenkt 

Beispiel 5: 

Behandlunq von minera lischen Oberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 1 

iL Z ! e9e '" , „ Ka ' kSand " Und Be,ons1 eine wurden in Quader mrt einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und 
ptfJT T H T ' ertindun 9 s 9 ema,Je 2"bereitung aus Beispiel 1 getaucht. Nach Trocknung der Steine bei 
Raumtemperatur Oder im Troc ken sch rank bei ca. 120 »C dringt auf die Oberflache der Steine aufgetragenes Wasse 
Zlt 0l r in A e r'; T „ herm06 ' - Marl0,herm S = «•* Silicone.) nicht mehr hdSSSJES 

^ ^ r f ° r die 9enann ' en F,0ssi 9 kei,en ist seh ' 9"' Bei unbehandelten Proben dringen die 

^eoThTbln n 9 "° T ? ° berf,aChe ^ DaS Pr0dUkt sich damit 9'eichzeitigen Hyd'o- und 

Oleophobierung von mineralischen Baustoffen. 

Beispiel 5a: 

Behandlunq von minerali schen Oberflachen mit dem Produkl aus Beispiel 1 

«°t 4 M ^ ie 9 e| -' Kalksa "d- und Betonsteine wurden in Quader mrt einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und 

Z £SL V^t^lZ 9 ' , eZ ° 9 H " 3 x S ein9esetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Trocknung 
der Stems be. Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 »C dringl auf die Oberflache der Steine aufgetra 
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genes Wasser sowie auch Of (Mineralbl, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- Oder auch Silicone!) nicht mehr in die 
Oberflache der Baustoffe ein. Der Abperleffekt f Or die genannten FlOssigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben 
dringen die genannten FlOssigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen 
Hydro- und Oleophobierung von mineralischen Baustoflen. 

Beispiel 5b: 

Behandlung von min eralischen Oberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 1 

[0055] Ziegel-, Kalksand- und Betonstelne warden in Quader mil einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und 
ca. 5 Mmuten in die waBnge, erfindungsgemaBe Zubereitung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdOnnt daB 
eine 0,005 Gew.-% Losung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Trocknung 
der Steine bei Raumtempenatur Oder im Trockenschrank bei ca. 120 "C dringt auf die Oberflache der Steine aufqetra- 
genes Wasser sowie auch Ol (Mineralol, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) nach einigen Minuten 
in die Oberflache der Baustoffe ein. Ein Abperleffekt fur die genannten FlOssigkeiten ist zwar noch vorhanden jedoch 
nur von kurzer Dauer. Bei unbehandelten Proben dringen die genannten FlOssigkeiten sofort in die Oberflache ein 
Das Produkt eignet sich damit eingeschrankt zur gleichzeitigen Hydro, und Oleophobierung von mineralischen Bau- 
stoffen. 

Beispiel 5c: (Vergleichsbeispiel) 

Behandlung von min eralischen Oberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 1 

[0056] Ziegel-, Kalksand- und Betonsteine wurden in Quader mit einer Kantenlange von ca 5 cm geschnitten und 
ca. 5 Mmuten in die waBrige, erfindungsgemaBe Zubereitung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt daB 
eme 0,001 Gew-% Losung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Trocknung 
der Steine be. Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 *C dringl auf die Oberflache der Steine aufgetra- 
genes Wasser sowie auch Ol (Mineralol, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) in die Oberflache 
der Baustoffe ein. E.n Abperleffekt fur die genannten FlOssigkeiten wird nicht mehr beobachtet. Bei unbehandelten 
Proben dnngen die genannten FlOssigkeiten ebenfalls sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit nicht 
zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von mineralischen Baustoffen. 

Beispiel 6: 

Behandlung von Baumwolle mit dem Produkt aus Beispiel 1 

[0057] Baumwolle wurde in Quadrate mit einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca 5 Minuten in die 
waBnge, erfindungsgemaBe Zubereitung aus Beispiel 1 getaucht. Nach Trocknung der StoffstOcke bei Raumtempe- 
ratur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C dringt auf die Oberflache der StoffstOcke aufgetragenes Wasser sowie 
auch Ol (Mineralol, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) nicht mehr in die Oberflache der StoffstOcke 
ein. Der Abperleffekt fur die genannten FlOssigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben dringen die genannten 
Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung 
von Baumwolle. r * 

Beispiel 7: 

Behandlung von Holz mit dem Produkt aus Beispiel 1 

[0058] Eine ca. 0 : 5 cm starke Holzplatte wurde in Rechtecke mit einer Kantenlange von ca. 3x5 cm geschnitten und 
ca. 5 Minuten in die waBnge, erfindungsgemaBe Zubereitung aus Beispiel 1 getaucht. Nach Trocknung der Holzstucke 
be, Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C dringt auf die Oberflache der Holzstucke aufgetragenes 
Wasser sowie auch Ol (Mineralol, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) nicht mehr in die Oberflache 
der Holzstucke em. Der Abperleffekt fOr die genannten FlOssigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben dringen 
die genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen Hydro- und 
Oleophobierung von Holz. 
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Beispiel 8: 

Behandlunq von Papier mil dem Produkt aus Beispiel 1 



[0059] Papiertaschentucher wurden in Stucke mil einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca. 5 Minuten in 
die waOnge. ert.ndungsgemaBe Zubereitung aus Beispiel 1 getaucht. Nach Trocknung der Papierstucke bei Raum- 
temperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C dringt auf die Oberflache der Papierstucke aufgetragenes Wasser 
sow.e auch Ol (Mmeralo., Thermool -Marlotherm S = Tritoiuol- oder auch Silicons,) nicht mehr indie Oberflache der 
Stoffstucke e,n. Der Abperleffekt fOr die genannten Flussigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben dringen die 
genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit Z ur gleichzeitigen Hydro- und 
Oleophobierung von Papier a ' 



Beispiel 9: 

Behandlu nq von Glas mit dem Produkt aus Beispiel 1 



Gla$ * Chelben mil einer Kantenlange von ca. 10x20 cm wurden ca. 5 Minuten in die waBrige, erfindungsge- 
mafle Zubereitung aus Beispiel 1 getaucht. Nach Abtropfen und Trocknung der Glasscheiben bei Raumtemperatur 
S!ZJ^i Thl u ^J 20 ? PSr,t diS ° berfl * che der G'asscheiben aufgetragenes Wasser sowie auch 

il Tn . B 10 r r n° ,U01 " ° d8r aUCh SiliCOn6l) deU,liCh ab - Der Ra "*<^' tur die genannten 

Flussigkeiten ist > 90 Be. unbehandelten Proben ist der Randwinkel deutlich kleiner als 90 •. Das Produkt hinterlaBt 
auf der Glasscheibe einen Film und eignet sich zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von Glas. 



Beispiel 10: 

Behandlunq von Metalloberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 



E?! L,?, T o 8 ' Sand " s,ranl,e Stahlplatten sowie Al-Folie mit einer Kantenlange von ca. 10x20 cm wurden 
2r K 9 of' erf,ndun 9sgemaBe Zubereitung aus Beispiel 1 getaucht. Nach Abtropfen und Trocknung 

de Stahlstucke be, Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C perlt auf die Oberflache der Stahlstucke 
aufgetragenes Wasser sowie auch Ol (Mineral*, Thermool -Marlotherm S = Tritoiuol- oder auch Silicondl) deutlich ab 

M^^lZ^r^ T a h u,der l Me ' alloberflache - Dje visue » "eurtemen Randwinkel sind bei den behandelten 
Metallproben deutlich hoher als be. n.cht behandelten. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen Hydro- und 
Oleophob.erung von Metalloberflachen. Lagerung beschichteter und unbeschichteter Stahlplatten in waBrige r HCI- 
beLhich^lTtahtlatten 9<3rin9ere K ° rr0Si0n *" "** WaBri9er ' er,indun 9 s 9 emaBe ' Zubereitung aus Beispiel 1 

Beispiel 11: 

Behandlun q von Leder mit dem Produkt aus Beispiel 1 

EL f^flfl^Kx (F t nSter ' eder) WUrde ca - 5 Minu,en in die w ^"93. erfindungsgemaBe Zubereitung aus 
S ! J n Ji f 1 Tr ° cknun 9 der Lederstucke bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca 120 °C 
- ™LS »■? ht? -n ? DCk ! au,9etra 9 enes Wasser sowie °' (Mineralol, Thermool -Marlotherm S 
nE5?! auch S .conol) nicht mehr in die Oberflache der Lederstucke ein. Der Abperleffekt fur die genannten 
Das pSh H Se , hr 9"t.Be, unbehandetten Proben dringen die genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein 
Das Produkt e.gnet sich damit zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von Leder. 

Beispiel 12: 

Behandluno von Kunststo floberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 1 

Sisoie 3 ! 1 Zuo a hf^T:M nSt f t 0ffP ' att8n WUrd6n Ca - 5 MinUten in di9 Wa3ri 9°' on^ungsgemaBe Zubereitung 
aus Besp.el 1 getaucht. Nach Abtropfen und Trocknung der Kunstoffplattchen bei Raumtemperatur oder im Trocken 

Th e ™ n o ^M Ca , * ^ T 1 " ° berf, " Che d6r Kuns,s «°« s «**e aufgetragenes Wasser sowie auch Ol (Mineral 
Thermool -Marlolherm S = Trrtoluol- oder auch Silicondl) deutlich ab. Der Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten 
Ine Jl ! h behande,,en Praben ist *r Randwinkel wesentlich geringer (visue.le Be'urfeilung" Das 252 
e.gnet sich damn zur gle.chze.tigen Hydro- und Oleophobierung von Kunststofloberflachen. 
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Patentonspruche 

1 SXT' y r ,OXan * hal,i9e 2usammensetzun 9 auf Wasserbasis, die frei ist von Tensiden, von Methoxy-funktionel- 
T,^ ? , , SqU, ° Xa cf n SOW ' e VW1 S " ltanta «-W«to" Mikroemulsionen, im wesentlichen frei von organischen 

7' H e,ne " Fl rr ,PU ? K ' V ° n mehf a ' S 70 °° besrtZt Und bei Verd0nnen mil Wa *^ ™ wesentlichen 
kerne Alkohole durch Hydrolyse fre,setzt, wobei die Zusammensetzung Organopolysiloxane der al.gemeir.en For- 

HO[Si(A)CH3) z (OH) 1 . :j O] a [Si(B)(R 2 ) y (OH) 1 . y O] b [Si(C)(CH3)0] e [Si(D)(OH)0] d H.(HX) e (I), 
worin A einen Aminoalkyl-Rest, abgeleitet aus der allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) 9 (CH 2 ) h Si(OR)3. 2 (CH 3 ) 2 

wobei 0<;f£6, g=0 falls f=0 und g=1 falls f>0, 0£h<6 und OSz^l sind 

rt^flrTfooT'fK 0 ;" 651 ' ab9etei,et aUS Tridecaf,u ° r " 1 .1.2.2-tetrahydrooctyM-trimethoxysilan oder Tri- 
decafluor-l,l,2,2-tetrahydrooctyl-l-triethoxysilan oder aus der allgemeinen Formel III 

R'-YKCH^SifR^pR)^ (IM)i 

„h WC H, e[ R1 m ,T"' °' i9 °" oder P erfluorierte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono- oligo- 
CH T T 6ine R,CH 2 C H 2 (CO)-Gruppe mi. fV = c n F^ und n = 2 bis 18, Y efne 

-irJ a , n u T ; e ' ne " near8, verzwei 9 ,e oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder 
eine Aryl-Gruppe bedeuten und Q£y<1 ist, 

und C einen Alkyl-Rest, abgeleitet aus der allgemeinen Formel IV 

R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 m 
und D ebenfalls einen Alkyl-Rest, jedoch abgeleitet aus der allgemeinen Formel V 

R 3 -Si(OR) 3 (V) 

^ b Q S ^ R L in ""V v ° ran 9 e 9angenen Formeln eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 
bis 8 C-Atomen bedeutet, R3 in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder verschieden ist 
R in den vorangegangenen Formeln eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C- 
Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeutet und R in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder 
verschieden ist, 

und HX eine Saure darstellen, wobei X ein anorganischer oder organischer Saure-Rest ist 
und 0<y<1 , 0<z<1 , a>0 ; b>0, c>0, d>0, e>0 und (a+b+c+d)>2 sind, 

enthalt und der Gehalt an Organopolysiloxanen als Wirkstoff in der Zusammensetzung mindestens 0,005 Gew- 
% und der Alkoholgehalt weniger als 3 Gew.-% betragt. 

Zusammensetzung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

daft diese einen pH-Wert zwischen 1 und 8 besitzt. 

Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB diese eine einwertige anorganische und/oder organische Saure und/oder deren Folgeprodukte enthalt. 
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Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Alkohol-Gehalt in der Organopolysiloxan-haftigen Zusammensetzung weniger als 1 Gew.-% betragt. 

Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Gehalt an OrganopolysNoxanen als Wirkstoff in der Zusammensetzung 0,005 bis 60 Gew.-% betragt. 

Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5 
erhalllich durch 

- Mischen wasserloslicher Organosilane der allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) h - Si(CH 3 ) z (OR) 3 _ 2 (M)| 
worin 0£f<;6, g=0 falls f=0 und g=1 falls f>1 , 0zh<S, Oszsi und 

R eine lineare, verzweigte oder cycfische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder Aryl-Gruppe sind 
mit Tridecafluor-M^^-tetrahydrooctyl-l-lrimethoxysilan, Tridecafluor- 1,1,2, 2-tetrahydrooctyl-1 -triethoxy- 
silan oder Fluororgano-funktionellen Organosilanen der allgemeinen Formel III 



R 1 -Y.(CH 2 ) 2 Si(R 2 ) y (OR)3. y 



(III), 



worm Ri eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono- oligo- 
oderperfluonerte Aryl-Gruppe oder eine R'CH 2 CH 2 (CO)-Gruppe mit R f =C n F 2n+1 undn = 2bis 18 Y eine 
CH 2 -, O- oder S-Gruppe, R2 eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis S C-Atomen oder 
erne Aryl-Gruppe und R eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine 
Aryl-Gruppe darstellen und 0<y^l ist, 

und gegebenenfalls Organosilane der allgemeinen Formel IV 



R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 ( |V), 



und/oder Organosilane der allgemeinen Formel V 



R 3 -Si(OR) 3 (V) 



worm R3 hier und in der vorangegangenen Formel eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen bedeutet, R* hier und in der vorangegangenen Formel jeweils gleich oder verschieden 1st 
hl9r und ' n der vorangegangenen Formel eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 
C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeutet und R jeweils gleich oder verschieden ist 

in dem molaren Verhaltnis M = [a/(b+c+d)]>0, 1 mit a>0, b>0, c>0, d>0, 

wobei a die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel II, b die Summe der Molzahlen der Or- 
ganosilane gemaB Formel III, Tridecafluor- 1,1, 2 5 2-tetrahydroocty I- 1 -triethoxysi Ian oder Tridecafluor- 
1 , 1 ,2,2-tetrahydrcoctyl-1 -trimethoxysilan sowie gegebenenfalls c die Summe der Molzahlen der Organosilane 
gemaB Formel IVsowie d gegebenenfalls die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel V sind, 

Versetzen des Gemisches mit Wasser oder einem Wasser/Sa u re-Gem isch und/oder einem Wasser/Saure/ 
Alkohol-Gemisch, 

Einstellen des pH-Wertes der Reaklionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 und 
Entfernen des bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols 



13 



EP0 846 717 B1 

7. Verfahren zur Herstellung einer Organ opolysiloxan-haltigen Zusammensetzung nach mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 
da3 man 

a Mol wasserlosliche Organosilane der allgemeinen Formel II, 

b Mol Organosilane der allgemeinen Formel III, Tridecafluor-l.l^^-tetrahydrooctyl-l-trimethoxysilan 
Oder Tndecafluor-1 ,1 ,2,2-tetrahydrooctyl-1-triethoxysilan sowie gegebenenfalls 
c Mol Organosilane der allgemeinen Formeln IV und/oder gegebenenfalls 
d Mol Organosilane der allgemeinen Formel V 

- in dem molaren Verhaltnis 0,1 < (a/(b+c+d)] mit a>0, b>0, c>0, d>0 mischt, 

- das Organostlangemisch mit Wasser oder einem Wasser/Saure-Gemisch und/oder einem Wasser/Saure/AI- 
kohol-Gemisch vermischt, wobei man die Sauremenge so wahft, daG die Reaktionsmischung einen pH-Wert 
im Bereich von 1 bis 8 aufweist, 

- und den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol entfernt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man die eingesetzten Organosilane mit 0,5 bis 30 Molen Wasser pro Mol Organosilan cokondensiert. 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man eine einbasige Saure einsetzt. 

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man die Umsetzung in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C durchfuhrt. 

11. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol destillativ entfernt und dabei 
gleichzeitig Wasser in dem MaGe zugibt, wie Alkohol aus dem Reaktionsmedium entfernt wird. - 

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 bis 11 . 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man die destillative Abtrennung des Alkohols unter vermindertem Druck durchfuhrt. 

13. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man die destillative Abtrennung des Alkohols solange durchfuhrt, bis am Kopf der Kolonne eine Temperatur 
erreicht ist, die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

14. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 bis 1 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man zur Verminderung der Schaumbildung vor und/oder wahrend der destiliativen Abtrennung des Alkohols 
einen Entschaumer zusetzt. 

15. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man den Restgehalt an Alkohol in der Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzung aut einen Wert < 3 
Gew.-% einstellt. 

16. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 7 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man das erhartene Produkt nach der destiliativen Abtrennung des Alkohols durch Sedimentation und/oder 
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Filtration nachreinigl 



17. Verwendung Organopolysiloxan-haltiger Zusammensetzungen auf Wasserbasis nach den Anspruchen 1 bis 16 
fur die gleichzeitige Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur schmutz- und farbabweisenden Ausrustung 
von Oberflachen, von Metallen : von Kunststoffen, von mineralischen Baustoffen, fur den Schutz von Bauten und 
Fassaden, fur die Besch.chtung von Glasfasern, fur die Silanisierung von Fullstoffen und Pigmenten fur die Ver- 
besserung der rheologischen Eigenschaften von Polymerdispersionen und Emulsionen, fur die Hydrophobierung 
und Oleophobierung sowie zur schmutz- und farbabweisenden Ausrustung von Textilien, Leder Zellulose- und 
Starkeprodukten sowie als Trennmitter als Vernetzer, als Haftvermittler sowie als Zusalzstoffe fur Farben und 
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Claims 

1. An organopolysiloxane-containing composition based on water which is free from surfactants, from methoxy- 
functional ammosilsesquioxanes and from silicone resin-containing microemulsions. is essentially free from or- 
ganic solvents, has a flash point of more than 70°C and liberates essentially no alcohols by hydrolysis on dilution 
with water, the composition comprising organopolysiloxanes of the general formula I 

HO[Si(A)(CH 3 ) 2 (OH) 1 . 2 0]JSi(B)(R 2 ) y (OH) 1 . y O]JSi(C)(CH 3 )0] c (Si(D)(OH)0] d H.(HX) e (I), 
in which A is an aminoalkyl radical derived from the general formula II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) h Si{OR)3. z (CH 3 ) 2 (N)j 
in which 0<f<6, g=0 if f=0 and g=1 if f>0, 0<h<6 and 0<z<1 , 

and B is a fluoroorgano radical derived from tridecafiuoro-1 ,1,2,2-tetrahydrooctyM-trimethoxysilane or tride- 
cafiuoro-1 ,1 ,2,2-tetrahydrooctyl-1 -triethoxysilane or from the general formula III 



R 1 -Y-(CH 2 ) 2 Si(R 2 ) (OR) 



3-y ("I), 



in which R1 .s a mono-, oligo- or perfluorinated alkyl group having 1 to 9 C atoms or a mono-, oligo- or per- 
fluorinated aryl group or an R'CH 2 CH 2 (CO) group where Rf = C n F 2n+1 and n = 2 to 18, Y is a CH 2 OorS 
group, R2 is a linear, branched or cyclic alkyl group having 1 to 8 C atoms or an aryl group and 0<y<1 
and C is an alkyi radical derived from the general formula IV 



R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 (IV)> 



and D is likewise an alkyl radical but derived from the general formula V 

R 3 -Si(OR) 3 (V) 

in which R 3 in the preceding formulae is a linear, branched or cyclic alkyl group having 1 to 8 C atoms 
R J in the preceding formulae is in each case identical or different, 

R in the preceding formulae is a linear, branched or cyclic alkyl group having 1 to B C atoms or an aryl 
group, and R in the preceding formulae is in each case identical or different, 

and HX is an acid, in which X is an inorganic or organic acid radical, 
and 0<y<1 , 0<z<1 , a>0, b>0, c>0, d>0, e>0 and (a+b+c+d)>2 r 

and the content of organopolysiloxanes as the active compound in the composition is at least 0 005% by 
weight and the alcohol content is less than 3% by weight. 
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A composition according to claim 1, 
which 

has a pH from 1 to 8. 

A composition according to claim 1 or 2, 
which 

comprises a monobasic inorganic and/or organic acid and/or secondary products thereof. 

A composition according to at least one of claims 1 to 3, 
characterized in that 

the alcohol content in the organopolysiloxane-containing composition is less than 1% by weight. 

A composition according to at least one of claims 1 to 4, 
characterized in that 

the content of organopolysiloxanes as the active compound in the composition is from 0.005 to 60% by weight. 
An organopolysiloxane-containing composition according to at least one of claims 1 to 5, obtainable by 
- mixing water-soluble organosilanes of the general formula II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) h -Si(CH 3 ) 2 (OR) 3 . z (M)( 

in which 0<f<6, g=0 if f=0 and g=1 if f>l , 0<h<6, 0<z<1 and 

, < o n! S ? I! 0 ! 3 '' branched or c y c,ic a,kv ' 9 rou P h av'ng 1 to 8 C atoms or an aryl group, with tridecafluoro- 
1 ,1 ,2 2-tetrahydrooctyl-1 -trimethoxysilane, tridecafluoro-1 ,1 ,2,2-tetrahydrooctyl-l -triethoxysilane or fluoroor- 
ganofunctional organosilanes of the general formula 111 

Rl - Y -( CH 2) 2 SKR 2 ) y (OR) 3 . y {lll)t 

in which R1 is a mono-, oligo- or perfluorinated alkyl group having 1 to 9 C atoms or a mono-, oligo- or 
perfluonnated aryl group or an R'CH 2 CH 2 (CO) group where R' = C n F 2n+1 and n = 2 to 18, Y is a CH 2 . O or S 

hr°n P h h ,S 3 l, 7 ar ; i br | anched or c V c,lc alk W 9™P having 1 to 8 C atoms or an aryl group and R is a linear, 
branched or cyclic alkyl group having 1 to 8 C atoms or an aryl group and 0<y<l , 
and, if desired, organosilanes of the general formula IV 

R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 (IV) 
and/or organosilanes of the general formula V 

° " ""^3 (V) 



R 3 -Si(OR) 3 



£ which R3 here and «n the preceding formula is a linear, branched or cyclic alkyl group having 1 to 3 C atoms 
h , ere and ,n ,f ! e P recedi "9 formula is in each case identical or different, R here and in the preceding formula 
•s a linear branched or cyclic alkyl group having 1 to 8 C atoms or an aryl group and R is in each case identical 
or oinerent, 

in a molar ratio of M = [a/(b+c+d)]>0. 1 where a>0, b>0, c>0, d>0, 

in which a is the sum of the numbers of moles of the organosilanes according to formula II, b is the sum of the 
numbers of moles of the organosilanes according to formula III, tridecafluoro-1,1,2,2-tetrahydrooctvl-1-tri- 
ethoxysilane or tridecanuoro-1,1,2,2-tetrahydrooctyl-1 -trimethoxysilane and, if desired, c is the sum of the 
numbers of moles of the organosilanes according to formula IV and d, if desired, is the sum of the numbers 
ot moles of the organosilanes according to formula V. 
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- adding water or a water/acid mixture and/or a water/acid/alcohol mixture to the mixture, 
adjusting the pH of the reaction mixture to a value from 1 to 8 and 

- removing the alcohol already present and/or formed during the reaction. 

7. A process for the preparation of an organopolysiloxane-containing composition according to at least one of claims 

1 to 6, 

characterized in that 

a moles of water-soluble organosilanes of the general formula II, 

b moles of organosilanes of the general formula III, tridecafluoro-l.l.a^tetrahydrooctyl-l-thmethoxysi- 
lane or trrdecafluoro-1 , 1 ,2,2-tetrahydrooctyl-l -triethoxysilane and. if desired, 
c moles of organosilanes of the general formula IV and/or, if desired, 
d moles of organosilanes of the general formula V 

• are mixed in a molar ratio of 0.1<[a/(b+c+d)J where a>0, b>0, c>0, d>0, 

- the organosilane mixture is mixed with water or a water/acid mixture and/or a water/acid/alcohol mixlure 
the amount of acid being chosen such that the reaction mixture has a pH in the range from 1 to 8, 

- and the alcohol already present and/or formed during the reaction is removed. 

8. A process according to claim 7, 
characterized in that 

the organosilanes employed are cocondensed with 0.5 to 30 moles of water per mole of organosilane. 

9. A process according to claim 7 or 8, 
characterized in that 

a monobasic acid is employed. 

10. A process according to at least one of claims 7 to 9, 
characterized in that 

the reaction is carried out in a temperature range from 0 to 100 3 C. 

11. A process according to at least one of claims 7 to 10, 
characterized in that 

alcohol already present and/or formed during the reaction is removed by distillation, and at the same time water 
is added at the rate at which alcohol is removed from the reaction medium. 

12. A process according to at least one of claims 7 to 11 , 
characterized in that 

the removal of the alcohol by distillation is carried out under reduced pressure. 

13. A process according to at least one of claims 7 to 12, 
characterized in that 

!3 e J a e t m0 h al k a,C °K°!i ^ dlStiHation is carried out until a temperature which corresponds to the boiling point 
of water has been reached at the top of the column. 

14. A process according to at least one of claims 7 to 13, 
characterized in that, 

to reduce foam formation, a defoamer is added before and/or during the removal of the alcohol by distillation. 

15. A process according to at least one of claims 7 to 14, 
characterized in that 

the residual content of alcohol in the organopolysiloxane<ontaining composition is adjusted to a value of < 3% by 
weight. 
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16. A process according to at least one of claims 7 to 1 5, 
characterized in that 

the resulting product is after-purified by sedimentation and/or filtration after the removal of the alcohol by distillation. 



17. 



The use of an organopolysiloxane-containing composition based on water as claimed in claims 1 to 16 for simul- 
taneous hydrophobicizing and oleophobicizing and tor dirt- and colour-repellent treatment of surfaces of metals 
of plastics and of mineral building materials, for protecting buildings and facades, tor coating glass fibres for 
silaniz.ng fillers and pigments, for improving the rheological properties of polymer dispersions and emulsions for 
hydrophobicizing and oleophobicizing and for dirt- and colour-repellent treatment of textiles, leather and cellulose 
and starch products, and as a release agent, as a crosslinking agent, as an adhesion promoter and as an additive 
for paints and coatings. 

Revendications 

1. Composition contenant un organopolysiloxane : a base d'eau, qui est exempte d'agents tensioactifs. d'aminosil- 
sesquioxanes fonctionnalises par un methoxy ainsi que de microemulsions contenant des resines de silicone et 
qui est pour I'essentiel exempte de solvant organique qui possede un point d'infiammation de plus de 70°C et qui 
ne libere par dilution avec de I'eau essentiellement aucun alcool par hydrolyse, dans laquelle la composition ren- 
ferme des organopolysiloxanes de formule generate I 

HO[Si(A)(CH 3 ) 2 (OH) l . 2 0] a [Si(B)(R 2 ) y (OH) 1 . y O] b [Si(C)(CH 3 )0] c [Si(D)(OH)0] d H.(HX) e (I), 
dans laquelle 

• A est un reste aminoalkyle derive de la formule generate (II) 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) h Si(OR) 3 . z (CH 3 ) 2 ( „), 

avec 0>f<6, g=0 dans le cas ou f=0 et g=1 dans le cas ou f>0, 0<h<6 et 0<z<1, 

• B est un reste fluororgano derive du tridecafluoro-1 ,1 ,2,2-tetrahydrooctyl-l-trimethoxysilane ou du trideca- 
fluoro-1, 1,2, 24etrahydrooctyM-triethoxysi lane ou de la formule generate III 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 Si(R 2 ) y (OR) 3 . y m 

dans laquelle Ri est un groupe alkyle mono-oligo ou perfluore ayant 1 a 9 atomes de carbone ou un groupe 
aryle mono-, ol.go-ou perfluore, ou un groupe R'CH 2 CH 2 (CO) avec FV = C n F 2n+1 et n=2 a 18. Y signifie un 
groupe CH 2: O ou S, R2 signifie un groupe alkyle lineaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 atomes de carbone 
ou un groupe aryle, et 0<y<1 , 

• C est un radical alkyle, derive de la formule generate IV 

R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 (IV) 

• D est egalement un radical alkyle cependant derive de la formule generate V 

R 3 -Si(OR) 3 (V) 

dans laquelle R3 signifie dans les formules precedentes un groupe alkyle lineaire, ramifie ou cyclique ayant 
de 1 a 8 atomes de carbone, R3 dans les formules precedentes a chaque fois est identique ou different 
R dans les formules precedentes signifie un groupe alkyle Iin6aire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 atomes 
de carbone, ou un groupe aryle : et R dans les formules precedentes a chaque fois est identique ou different et 

• HX represente un acide dans lequel X est un reste d'acide mineral ou organique. avec Q<y<1 0<z<1 a>0 
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b>0, c>0, d>0, e>0 et (a+b+c+d)>2, 

et la teneur en organopolysiloxanes comme principe actrf dans la composition s'eleve au moins a 0,005 % en 
poids et la teneur en alcool a moins de 3 % en poids. 

s 

2. Composition selon la revendication 1 , 
caracterisee en ce que 

celle-ci possede une valeur de pH comprise entre 1 et 8. 

10 3. Composition selon la revendication 1 ou 2, 
caracterisee en ce que 

celle-ci renferme un acide monovalent mineral et/ou organique et/ou leurs sous-produits. 

4. Composition selon au moins une des revendications 1 a 3 : 
15 caracterisee en ce que 

la teneur en alcool dans la composition contenant un organopolysiloxane, s'eleve a moins de 1 % en poids. 

5. Composition selon au moins une des revendications 1 a 4 : 
caracterisee en ce que 

la teneur en organopolysiloxane en tant que principe actrf dans la composition s'eleve a de 0,005 % a 60 % en poids. 

6. Compositions contenant un organopolysiloxane, selon au moins une des revendications 1 a 5 
accessibles par 

melanges d'organosilanes solubles dans I'eau de formule g6nerale II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH2) h -Si(CH 3 ) 2 (OR) 3 . z ( ,|), 
avec 0<tz6, g=0 dans le cas ou f=0 el g=l dans le cas ou f>i , 0<hz6, 0sz£1 et 

R est un groupe alkyle lineaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 atomes de carbone ou un groupe aryle, 
avec le tridecafluoro 1,1,2,2-tetrahydrooctyl-1-trimethoxysilane, le tridecafluoro-1 ( 1,2,2-tetrahydrooctyl-1-trie- 
thoxysilane ou des organosilanes fluoroorgano fonctionnalises de formule generale III 

3S R 1 -Y-(CH 2 ) 2 Si(R 2 )y(OR)3. y (ltl) 

dans laquelle Ri est un groupe alkyle mono-oligo ou perfluore ayant de 1 a 9 atomes de carbone ou un groupe 
aryle mono-, oligo-ou perfluore ou un groupe R'CH 2 CH 2 (CO) avec R' =C n F 2n+1 et n=2 a 18, Y represente un 
groupe CH 2 , 0, ou S, R2 represente un groupe alkyle lineaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 atomes de carbone 
ou un groupe aryle et R represente un groupe alkyle lineaire, ramifie ou cyclique, ayant de 1 a 8 atomes de carbone 
ou un groupe aryle, avec 0<y<l, 

et le cas echeant des organosilanes de formule generale IV 

45 R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 ((V)| 

et ou des organosilanes de formule generale V 

50 R 3 -Si(OR) 3 ( V), 

dans laquelle R3 ici et dans la formule precedente signifie un groupe alkyle lineaire, ramifie ou cyclique ayant de 
1 a 8 atomes de carbone, R3 ici et dans la formule precedente respectivement est idenlique ou different, R ici et 
ss dans la formule precedente signifie un groupe alkyle lineaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 atomes de carbone, 

ou un groupe aryle et R est chaque fois identique ou different dans le rapport molaire 
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M 



= [a/(b+c+d)J> 0,1 mit a>0 : b>0, c>0, d>0, 



• dans lequel a est la somme des nombres molaires des organosilanes conformement a la formule II, b est la 
somme des nombres molaires des organosilanes conformement a la formule III du tridecafluoro 1 1 2 2-tetra- 
hydrooctyl-1-triethoxysilane ou du tridecafluoro- 1,1, 2, 2 1-tetrahydrosotyl-1-triethoxysilane, ainsi' que le cas 
echeant, c est la somme des nombres molaires des organosilanes conformement a la formule IV ainsi que le 
cas echeant d est la somme des nombres molaires des organosilanes conformement a la formule V. 

• dilution du melange avec de I'eau ou avec un melange eau/acide et/ou avec un melange eau/acide/alcooln 

• ajustement de la valeur du pH du melange reactionnel a une valeur comprise entre 1 et 8, et 

• elimination de I'alcool deja present et/ou forme au cours de la reaction. 

Procede de preparation d'une composition contenant un organopolysiloxane selon au moins Tune des revendica- 
tions 1 a 6, 
caracterise en ce qu' 
on melange 

• a mol d'organosilanes de formule generale II, 

• b mol d'organosilanes de formule generale III, du tridecafluoro-IJ^^-tetrahydrooctyl-Mrimethoxysilane. ou 
du tndecafluoro-ri^.S-tetrahydrooctyl-l-triethoxysilane ainsi qu'eventuellement : 

• c mol d'organosilanes de formule generale IV, et/ou le cas echeant, 

• d mol d'organosilanes de formule generale V, 

dans le rapport molaire 



0,1 <[a(b+c+d)J avec a>0, b>0, c>0 et d>0 

• on dilue le melange d'organosilanes avec de I'eau ou un melange eau/acide et/ou un melange eau/acide/ 
alcool, en choisissant la quantite d'acide de telle sorte que le melange reactionnel possede une valeur de pH 
dans la plage de 1 a 8, 

• et on chasse I'alcool deja present et/ou forme au cours de la reaction. 

8. Procede selon la revendication 7, 
caracterise en ce qu' 

on condense I'organosilane mis en oeuvre avec 0,5 a 30 moles d'eau par mole d'organosilane. 

9. Procede selon la revendication 7 ou la revendication 8, 
caracterise en ce qu' 

on met en oeuvre un acide mono-basique. 

10. Procede selon au moins Tune quelconque des revendicalions 7 a 9, 
caracterise en ce qu' 

on effectue la reaction dans une plage de temperature comprise entre 0 et 100°C. 

11. Procede selon au moins I'une quelconque des revendications 7 a 10, 
caract6ris6 en ce qu' 

on chasse I'alcool deja present et/ou forme au cours de la reaction par distillation et pour cela on ajoute de I'eau 
en meme temps au fur et a mesure que I'alcool est elimine du milieu reactionnel. 

12. Procede selon au moins I'une quelconque des revendications 7 a 11, 
caracterise en ce qu' 

on effectue la separation par distillation de I'alcool sous pression reduite. 

13. Procede selon au moins I'une des revendications 7 a 12, 
caracterise en ce qu' 

on effectue la separation par distillation de I'alcool jusqu'a ce qu'on atteigne a la tete de la colonne une temperature 
qui corresponde a la temperature d'ebullition de I'eau. 
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14. Procede selon au moins Tune des revendications 7 a 13, 
caracterise en ce qu' 

on ajoute un agent antimousse en vue de la diminution de la formation de mousse avant el/ou pendant la separation 
par distillation de I'alcool. 

15. Procede selon au moins rune des revendications 7 a 14, 
caracterise en ce qu' 

on ajuste la teneur residuelle en alcool dans la composition contenant un organopolyslloxane a une valeur <3 % 
en poids. 

16. Procede selon au moine Tune des revendications 7 a 15, 
caracterise en ce qu' 

on purifie ulterieurement le produit obtenu apres la separation par distillation de I'alcool, par sedimentation et/ou 
par filtration. 

17. Utilisation des compositions contenant un organopolyslloxane a base d'eau, selon les revendications 1 a 16 pour 
I'hydrophobisation et Poleophobisation simultanees ainsi que pour I'appretage qui repousse la salissure et les 
couleurs de surfaces, de metaux, de matieres plastiques, d'elements de construction mineraux, pour les protec- 
tions des bailments et de facades, pour le revetement de fibres de verre, pour la silanisation de substances de 
charge et de pigments, pour I'amelio ration des proprietes rheologiques des dispersions de polymeres et d'emuls- 
sions, pour Thydrophobisation et Poleophobisation ainsi que pour i'appretage anti- salissure et antidecoloration 
des textiles, du cuir, des produits cellulosiques et amylaces, ainsi que comme agent de demoulage, comme agent 
reticulant, comme adjuvant d'adhesion ainsi que comme adjuvants pour les couleurs et les laques 
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